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(57) Abstract: The invention relates to a silica crucible and to a method for producing the same. The aim of the invention is to 
improve the thermal stability and handleability of silica crucibles whose crucible walls include at least one dopant -containing Si02 
intermediate layer. To this end, the dopant contains at least one nucleating agent of a kind and in an amount sufficient to induce the 
formation of cristobalite during heating of the silica crucible to at least 1400 "C. According to a simple and inexpensive method for 
producing the inventive silica crucible a crucible is provided with a silica crucible wall which includes at least one dopant-containing 
Si02 intermediate layer. Said dopant contains at least one nucleating agent of a kind and in an amount sufficient to induce the 
formation of cristobalite during heating of the silica crucible to at least 1400 **C. 
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(57) ZusammenfassuQg: Um bei einem bekannten Quarzglastiegel, in dessen Tiegelwandung mindestens eine einen Dotierstoff 
enthaltende Si02-Zwischenschicht eingeschlossen ist, die thermischer Stabilitat und die Handhabbarkeit zu verbessem, wird erfin- 
dungsgemaB vorgeschlagen, dass der Dotierstoff mindestens ein Kristallisationsfordermittel in einer Art und Menge enthalt, derart, 
dass dieses beim Aufheizen des Quarzglastiegels auf mindestens 1400 °C eine Bildung von Cristobalit bewirkt. Bei einem einfachen 
und kostengiinstiges Veifahren zurHerstellung eines erfindungsgemaBen Quarzglastiegels, wird ein Tiegel mit einer Hegelwandung 
aus Quaizglas, in welcher mindestens eine einen Dotierstofif enthaltende Si02-Zwischenschicht eingeschlossen wird, bereitgestellt, 
wobei der Dotierstoff mindestens ein Kristallisationsfordermittel in einer Art und Menge enthalt, derart, dass beim Aufheizen des 
Quarzglastiegels auf mindestens 1400 °C eine Bildung von Cristobalit bewirkt wird. 
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Patentanmeldung 

Heraeus Quarzglas GmbH & Co. KG 
Shln-Etsu Quartz Products Co., Ltd. 

Quarzglastiegel sowie Verfahren zur Herstellung desselben 

5 



Die Erfindung betriffteinen Quarzglastiegel, miteinerTiegelwandung, in der 
mindestens eine einen Dotierstoff enthaltende SiOa-Zwischenschicht eingeschlossen 
ist. 

10 Weiterhin betriffi: die Erfindung ein Verfahren zur Nerstellung eines Quarzglastiegels, 
Indem ein Tiegel mit einer Tiegelwandung aus Quarzglas, in welcher mindestens eine 
einen Dotierstoff enthaltende SiOa-Zwischenschicht eingeschlossen wird, 
bereitgestellt wird. 

Ein derartiger Quarzglastiegel und ein Verfahren zu seiner Herstellung sind aus der 
15 DE-A-1 971 0672 bekannt. Darin wird die Herstellung eines Quarzglastiegels zum 

Ziehen eines Siliziumeinkristalls beschrieben, wobei zunachst eine Aul^enschlcht des 
Tiegels hergestellt wird, indem SiOa-Pulver in eine Metallform gegeben und an deren 
Innenwandung abgelagert wird. Auf der so hergestellten AuSenschicht wird 
anschlieBend eine Zwischenschicht erzeugt, indem wahrend des Rotierens der 
20 Metallform ein zweites Si02-Pulver eingestaubt wird, das entweder Aluminium 

enthalt, oder mit einer Aluminium enthaltenden Komponenten kombiniert ist Dieses 
aluminiumhaltige Si02-Pulver wird unter Bildung der Zwischenschicht auf der 
AuRenschicht abgelagert. Auf der Zwischenschicht wird in einem abschlieSenden 
Verfahrensschritt eine Innenschicht gebildet, indem wiederum Si02-Pulver in die 
25 rotierende Metallform eingestreut und mittels Lichtbogens als transparente 
Innenschicht aufgeschmolzen wird. Die Innenschicht deckt danach die 
Zwischenschicht vollstandig ab. Die Aluminium-haltige Zwischenschicht dient als 
Diffustonssperrschicht, indem sie eine Migration von Verunreinigungen in die 
Siliziumschmeize verhindern soil. 

30 Aus der EP-A 748 885 sind ein Quarzglastiegel und ein Verfahren zu seiner 
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wo 02/16677 



-2- 



PCT/EPOl/08981 



Herstellung bekannt, bei welchem die Innen- oder die AuHenwandung eines 
handelsQblichen Quarzglastiegels mit einer chemischen Losung behandelt werden, 
die Substanzen enthalt, die als Keimbildner wirkend die Entglasung von Quarzglas zu 
Cristobalit fordern konnen. Als kristallisationsfordernde Substanzen werden 
5 Erdalkali-, Bor-, und Phosphorverbindungen vorgeschlagen. Bevorzugt wird 

Bariumoxid eingesetzt. Beim Aufheizen des Quarzglastiegels wahrend des Einkristall- 
Ziehverfahrens kristailisieren die Bereich um die so behandelten Wandungen unter 
Bildung von Cristobalit aus. Bine Kristaliisation im Bereich der Tiegel-AuBenwandung 
fuhrt zu einer hoheren mechanischen und thennischen Festigkeit des 
10 Quarzglastiegels, wShrend die Kristaliisation im Bereich der Innenwandung auf eine 
Verbesserung der Widerstandsfahigkeit des Tiegels gegenOber dem chemischen 
AngrHf der Schmeize abzieit. 

Da die kristallisationsfordernden Substanzen erst in einem spaten Stadium der 
Tiegelherstellung aufgebracht werden, ist bei einem Ausschuss der Schaden 

15 besonders hoch. DarQber hinaus sind bei einer Beschichtung der Tiegel- 

AuSenwandung besondere MaKnahmen erfordertich. um eine Beschddigung der 
Beschichtung - etwa wdhrend des Transporte oder beim Einsatz des tiegels zu 
vemneiden. Die als kristallisationsfOrdemde Substeinzen eingesetzten Erdalkali-, Bor-, 
und Phosphorverbindungen kdnnen in die Siliziumschmeize gelangen und die^ 

20 verunreinigen. 

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, einen Quaizglastiegei mit hoher 
thennischer Stabilitdt bere'rtzustellen, der wenig Verunreinigungen an die darin 
enthaltende Schmeize abgibt und der einfach handhabbar ist, sowie ein einfaches 
und kostengunstlges Verfahren zur Herstellung eines derartigen Quarzglastiegels 
25 anzugeben. 

Hinsichtlich des Quarzglastiegels wird diese Aufgabe ausgehend von dem eingangs 
genannten Quarzglastiegel erfindungsgemaU dadurch gelSst. dass der Dotierstoff 
mindestens ein Kristallisationsfdrdemiittel in einer Art und Menge enthait, derart, 
dass dieses beim Aufheizen des Quarzglastiegels auf mindestens 1400 "C eine 
30 Bildung von Cristobalit bewirkt. 

Bei einem Einsatz zum Ziehen von Halbleiterkristallen wird der Quarzglastiegel auf 
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eine Temperatur oberhalb der Schmelztemperatur des jeweiligen Halbleitermaterlals 
erhitzt (bei Silizium 1425 ''C). Ein wesentlicher Aspekt der Erfindung besteht darin, 
hierfQr einen Quarzglastiegel bereitzustellen, der innerhalb der Tiegelwandung eine 
Zwischenschicht aufweist, von der ausgehend wahrend dieses Einsatzes absichtlich 
5 eine Kristallisation des Quarzglases zu Cristobalit hervorgerufen wird. Hierzu wird in 
die Tiegelwandung im Bereich der Zwischenschicht mindestens ein 
Kristallisationsfordermittel in einer Art und Menge eingebracht, die geeignet ist, bei 
hohen Temperaturen die Kristallisation von Quarzglas zu Cristobalit zu bewirken. 

Eine Kristallisation wahrend der Herstellung des Quarzglastiegel wird gering gehalten 
10 Oder ganz vermieden, wobei eine einsetzende Keimbildung im Hinblick auf die 
spatere Kristallisation forderlich ist. Eine einmal kristallisierte Zwischenschicht 
induziert belm AbkOhlen des Quarzglastiegels wegen der Unterschiede in der 
Warmedehnung von Quarz und Cristobalit mechanische Spannungen, die zu Rissen 
Oder gar zum Bruch des Tiegels fuhren konnen. Inn Idealfall zeigt der Quarzglastiegel 
15 nach seiner Herstellung keine Kristallisation, sondem nur Kistallkeime im Bereich der 
Zwischenschicht. Erst belm bestimmungsgemSIJen Einsatz des Quarzglastiegels 
bildet sich eine kristallisierte Zone im Bereich der Zwischenschicht, der dann mehrere 
Funktionen zukommen: 

• Die kristallisierte Zwischenschicht tragt zur mechanischen und thermischen 
20 Stabiiisierung des Quarzglastiegels bei und verlangert dessen Standzeit. 

• Sie wirkt als Diffusionssperre fur die Migration von Verunreinigungen aus der 
AuBenschicht in Richtung der im Quarzglastiegel enthaltenen Schmelze. 

• Da die Zwischenschicht im Verlaufe der Kristallisation zunehmend opak wird, tragt 
sie zu einer Homogenisierung des Temperaturfeldes beim Einsatz des 

25 Quarzglastiegels bei. 

Das Einsetzen von Kristallisation im Bereich der Zwischenschicht hSngt von der Art 
des Kristallisationsfardermittels und von dessen Konzentration Im Bereich der 
Zwischenschicht ab. Fur ein bestimmtes Kristallisationsfordermittel lasst sich die 
erforderliche Mindestkonzentration anhand weniger Versuche leicht ermitteln. 

30 Da das Kristallisationsfordermittel oder die Kristallisationsffirdermittel in der 
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Zwischenschicht eingeschlossen sind, konnen sie mit der Schmeize nicht in 
BerQhrung kommen, so dass eine Kontamination der Schmeize insoweit 
ausgeschlossen ist. 

Es besteht auch nicht die Gefahr einer BeschSdigung der Zwischenschicht, etwa 
5 beim Transport oder beim EinfQIIen der Schmeize, 

Vorzugsweise enthalt das Kristallisationsfordermittel eine Aluminiumverbindung. 
Aluminium fordert in einer gewissen Konzentration nicht nur die Cristobalitbildung in 
Quarzglas, sondem es bindet insbesondere Lithium-haltige Verunreinigungen und 
wirkt als sogenanntes „Getter" fur Lithium-lonen. Zudem diffundiert Aluminium in 
10 Quarzgias nur langsam und ist daher im Vergleich zu anderen 

KristailisationsfOrdermitteln - die beispielsweise Barium enthalten - unkritischer fUr 
Anwendungen, bei denen es auf eine hohe Reinheit ankommt. 

Als gunstig hat sich eine Aluminiumverbindung in Form von Aluminiumnitrat 
en/viesen. Aluminiumnitrat ist eine handelsQbliche Substanz und in hoher Reinheit 
15 kostengunstig erhditlich; es ist ungiflig und Idsst sich in flQssiger Form homogen 
auftragen. Insbesondere bevyirkt Aluminiumnitrat eine gleichmafiige und 
reproduzierbare Kristallisation in Quarzgias ohne die Gefahr einer Kontamination der 
im Quarzglastiegel enthaltenen Schmeize. 

Alternativ dazu hat sich ein Kristallisationsfdrdermittel bewdhrt, das Cristobalit 
20 enthait Cristobalit-Partikel in Quarzgias wirken als Keimbildner fOr die weitere 

Kristallisation, wobei besonders feinteilige Partikel fur diesen Zweck fdrderlich sind. 
Da es sich um eine (zu Quarzgias) „arteigene'' Substanz handelt, sind 
Verunreinigungen der Schmeize ausgeschlossen. 

In einer bevorzugten Ausfuhrungsform des Quarzglastiegels weist die Tiegelwandung 
25 eine AuBenschicht aus opakem Quarzgias auf, die mindestens teilweise mit einer 
Innenschicht aus transparentem Quarzgias versehen ist, wobei die Zwischenschicht 
im Bereich der AuSenschicht angeordnet ist Aufgrund der unterschiedlichen 
Ausdehnungskoeffizienten der Cristobalitphase und des Quarzglases des Tiegels 
kann es zu RIssen wahrend des Herstellungsprozesses fOr den Quarzglastiegel, 
30 insbesondere beim AbkQhIen, kommen. Daher wird wahrend der Herstellung des 
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Quarzglastiegels keine oder allenfalls eine geringe Cristobalitbildung in der 
Zwischenschicht angestrebt, urn das Entstehen von Spannungen beim AbkQhIen zu 
vemneiden. Dies wird bei der bevorzugten AusfDhrungsform dadurch enelcht, dass 
das Kristallisationsf6rdemiittel in den au&eren Berelch der Tiegelwandung - also in 
die AuBenscliicht - eingebracht wird. Bei der Herstellung des Tiegels wird - wie weiter 
unten nocli naher eriautert - der auRere Bereich der Tiegelwandung erst in der 
letzten Phase mit hohen Temperaturen beaufschlagt, so dass die Cristobalitbildung 
dort nicht oder erst spat beginnt. Daher ist die Zwischenschicht vorzugsweise in 
einem SuSeren Bereich der Tiegelwandung angeordnet, in welchem das darin 
enthaltene Kristallisationsfordermlttel beim Schmeizprozess des Quarzglastiegels 
zwar ausreichend fest In die Quar^lasmatrix eingebaut wird, jedoch die 
Cristobalitbildung noch nicht oder nur unwesentllch eingesetzt hat. 

Im Hinblick auf ein einfaches Herstellungsverfahren kann es auch zweckmSSig sein, 
bei einem Quarzglastiegel mit einer Tiegelwandung, die eine AuHenschicht aus 
opakem Quarzglas aufweist, die mindestens teilweise mit einer Innenschicht aus 
transparentem Quarzglas versehen Ist, die Zwischenschicht zvwschen der 
Au&ensohicht und der Innenschicht anzuordnen. 

Bei einem Quarzglastiegel, bei dem Qber die Tiegelwandung mehrere 
Zwischenschichten verteilt sind, konnen die genannten Funktionen der 
Zwischenschichten, wie mechanische Stabilisierung, Wirkung als Diffusionssperre 
und Verbesserung des WSmieverhaltens, gezielt an konkrete Erfordemisse beim 
bestimmungsgem3Qen Einsatz angepafit werden. 

Hinsichtlich des Verfahrens wird die obengenannte Aufgabe ausgehend von dem 
eingangs beschriebenen Verfahren erfindungsgemaS dadurch geldst, dass der 
Dotierstoff mindestens ein Kristallisationsfdrdermittel in einer Art und Menge enthdit, 
derart, dass beim Aufheizen des Quarzglastiegels auf mindestens 1400 "C eine 
Bildung von Cristobalit bewirkt wird. 

Wie bereits oben anhand der Beschreibung des erfindungsgemaUen Verfahrens 
eridutert. wird beim Ziehen von IHalbleiterkristallen der Quarzglastiegel auf eine 
Temperatur oberhalb der Schmelztemperatur des jeweiligen Halbleitermaterials 
erhitzt. Diese betrSgt im Fall von Sillzium 1425 °C. Um unter anderem die 
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mechanische und thermische Stabilitat des Quarzglastiegels zu verbessem, wird ein 
Quarzglastiegel bereitgestellt, der innerhalb der Tiegelwandung einen Bereich 
aufweist, von dem ausgehend wahrend seines bestimmungsgemaBen Einsatzes 
absichtlich erne Kristallisatlon des Quarzglases zu Cristobalit herbelgefQhrt wIrd. 

5 Hierzu wird bei der Herstellung des Quarzglastiegels in die Tiegelwandung 

mindestens elne einen DotierstofF enthaltende Zwisclienschicht eingeschlossen, in 
die mindestens ein Kristallisationsfordermittel eingebracht wird, das nach Art und 
Menge die Kristallisation von Quarzglas zu Cristobalit bei hohen Temperaturen 
(T> 1400 °C) bewirkt. 

10 Eine Kristallisation wahrend der Herstellung des Quarzglastiegel selbst wird jedoch 
mOglichstvermleden odergering gehalten und auf eine einsetzende Keimbildung 
beschrSnkt. Die Grunde liierfilr wurden bereits oben erortert. Erst beim 
bestimmungsgemsaen Einsatz des Quarzglastiegels bildet sioh die kristallisierte 
Zone im Bereich der Zwischenschicht vollstandig aus. Der kristallisierten 

1 5 Zwischenschicht kommen dann mehrere Funktionen zu: 

• Sie tragt zur mechanischen und themiischen Stabilisierung des Quarzglastiegels 
bei und verlangert somit dessen Standzeit. 

• Sie wirkt als Diffusionssperre fOr die Migration von Verunreinigungen aus der 
AuSenschicht in Richtung der im Quarzglastiegel enthaltenen Schmeize, 

20 • Da die Zwischenschicht im Verlaufe der Kristallisation zunehmend opak wird, tragt 
sie zu einer Homogenisierung des Temperaturfeldes beim Einsatz des 
Quarzglastiegels bei. 

Da das Kristallisationsfordermittel in der Zwischenschicht eingeschlossen ist, kann es 
mit der Schmeize nicht in Beruhrung kommen, so dass eine Kontamination der 
25 Schmeize ausgeschlossen ist. 

Das Einsetzen von KristaUisation im Bereich der Zwischenschicht hangt von der Art 
des Kristallisationsfordermittels und von dessen Konzentration Im Bereich der 
Zwischenschicht ab. Die erforderliche Mindestkonzentration ist filr ein bestimmtes 
Kristallisationsfordermittel anhand weniger Versuche leicht zu ermitteln. 
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Auch eine Beschddigung der Zwischenschicht, etwa beim Transport oder beim 
EinfUllen der Schmeize, ist ausgeschlossen. 

Das Kristallisationsfordermittel wird bei der Tiegelherstellung in die Zwischenschicht 
eingebracht. Eine nachtragliche und separate Behandlung des ansonsten 
5 fertiggestellten Quarzglastiegels - wie bei dem eingangs beschriebenen Verfahren 
nach dem Stand der Technik - ist niclit erforderlich. 

Bevorzugte Verfahrensweisen ergeben sich aus den Verfahrens-Unteranspruchen. 
Hinslchtlich des bevorzugt eingesetzten Kristallisationsfordermittels - zum einen in 
Form einer Aluminiumverbindung, die vorzugsweise aus Aluminiumnitrat besteht, 
10 zum anderen in Form von fein verteilten Cristobalit-Partikein - wird auf die 
ErlSuterungen zum erfindungsgema&en Quarzglastiegel hingewiesen. 

Als besonders vorteilhaft hat es sich erwiesen, eine AuRenschicht aus opakem 
Quarzglas und darauf mindestens teilweise eine Innenschicht zu erzeugen, wobei die 
Zwischenschicht im Bereich der AuBenschicht gebildet wird. Aufgrund der 

15 unterschiedlichen Wamiedehnung von Cristobalitphase und Quarzglas und der damit 
einhergehenden Induzierung von Spannungen wird eine Ausbildung von Cristobalit 
wShrend der Tiegelherstellung weitgehend vermeiden, indem die Zwischenschicht im 
auHeren Bereich der Tiegelwandung (in der Aullenschicht) erzeugt wird, da der 
auSere Bereich der Tiegelwandung erst in der letzten Phase mit hohen 

20 Temperaturen beaufschiagt wird, so dass die Cristobalitbildung dort nicht oder erst 
spat gestartet wird. Dies beruht darauf, dass bei der Tiegelherstellung das Verglasen 
der Tiegelwandung ublicherweise mittels einer innerhalb des Tiegels angeordneten 
Heizquelle erfolgt, so dass sich beim Verglasen der Tiegelwandung die Schmelzfront 
von innen nach aulien bewegt. Da die Zwischenschicht vorzugsweise in einem 

25 auBeren Bereich der Tiegelwandung angeordnet ist, wird das darin enthaltene 
Kristallisationsfordermittel beim Verglasen zwar ausreichend fest In die Glasmatrix 
eingebaut, eine Cristobalitbildung wird jedoch gering gehalten oder ganz vermieden, 
wobei eine einsetzende Keimbildung im Hinblick auf die spatere Kristallisation 
fdrderlich ist. 

30 Im Hinblick auf ein einfaches Herstellungsverfahren kann es auch zweckmaSig sein, 
einen Quarzglastiegel mit einer Au&enschicht aus opakem Quarzglas zu erzeugen. 
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die mindestens teilweise mit einer Innenschicht aus transparentem Quarzglas 
versehen wird, wobei die Zwischenschicht zwischen der AuBenschlcht und der 
Innenschicht gebildet wird. 

Besonders einfach gestaltet sich das Aufbringen des Kristallisationsfordermittels 
5 durch Auftragen einer das Kristallisationsfordemiittel enthaltenden Flussigkeit, wobei 
diese vorzugsweise durch Aufspruhen auf rotierende Tiegelwandung aufgebracht 
wird. 

ZweckmaBigerweise wird die Flussigkeit durch Ultraschallzerstaubung aufgebracht. 
Dadurch wird eine besonders feine und homogene Verteilung des 
1 0 Kristallisationsfordermittels erreicht. 

In einer gleichermafien geeigneten Verfahrensvariante erfolgt das Aufbringen der 
Flussigkeit mittels einer entlang der Tiegelwandung bewegbaren Duse. Mittels der 
beweglichen DUse wird das Kristallisationsfordermittel in flussiger Form auf die 
Tiegelwandung aufgebracht, wodurch eine gleichmafiige Benetzung der SiOa-Korner 
15 und damit eine homogene Kristallisation erreicht wird. Die Beweglichkeit der Duse 
erieichtert die Einhaltung eines gleichen Abstands zur Tiegelwandung und die 
Erzeugung einer vorgegebenen Schichtdicke des Kristallisationsfordermittels. 

Als besonders gunstig hat es sich enA^iesen, mehrere tlber die Tiegelwandung 
verteilte Zwischenschichten zu erzeugen. Hierdurch kann die Wirkung der 
20 Zwischenschichten, wie mechanische Stabilisierung, Wirkung als Diffusionssperre 
und Homogenisierung des Temperaturfeldes, gezielt an konkrete Erfordernisse beim 
bestimmungsgema&en Einsatz des Quarzglastiegels angepa&t werden. 

Nachfolgend wird die Erfindung anhand eines AusfQhrungsbeispiels und einer 
Patentzeichnung naher eriautert. In der Zeichnung zeigen anhand schematischer 
25 Darstellungen im einzelnen: 

Figur 1 ein Verfahren zur Herstellung eines Quarzglastiegels gemaR der Erfindung 
anhand einer zur Durchfuhrung des Verfahrens geeigneten Vorrichtung, 

Figur 2 einen Langsschnitt durch die Wandung eines erfindungsgemSBen 
Quarzglastiegels vor seinem Einsatz, und 
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Figur 3 einen Langsschnitt durch die Wandung des Quarzglastiegel gemaS Figur 2 
nach seinem bestimmungsgema&en Einsatz. 

Anhand der in Figur 1 scliemati'sch dargestellten Vorriciitung wird nachfolgend die 
Herstellung eines erfindungsgemaSen Quarzglas-Tiegels nSher eri§utert, wobei ein 
Kristaliisationsfdrdermittel in Form von Aluminiumnitrat durch SprOhen in die 
Hegelwandung eingebracht wird. 

Die Vorrichtung gemaB Figur 1 umfaBt eine metallisohe Schmelzform 1, die mit 
einenn AuBenflansch 2 auf einem TrSger 3 aufliegt. Der Trager 3 ist urn die 
IVIittelachse 4 in belieblger Rotationsrichtung 5 rotierbar. In die Schmelzfonn 1 ragt 
eine an einem Halter befestigte SprOhdQse 9. die - wie anhand der Richtungspfeile 
10 angedeutet - innerhalb der Schmelzfonn 1 in x- und y-Richtung verfahrbar ist. 
AuBerdem ist die SprOhdQse 9 kippbar. wie dies der Richtungspfell 11 angibt, so 
dass jede Stelle innerhalb der Schmelzfonn 1 fOr die Spriihduse 9 erreichbar ist. 

An die SpruhdOse 9 sind eine ZufQhmng 12 fflr eine Aluminiumnitratl6sung und eine 
Dmckgasleitung 13, mittels der der Spruhdruck variabel einstellbar ist, 
angeschlossen. 

1. Ausfuhrungsbeispiel fQr das erfindungsgemaBe Veifahren 

In einem ersten Verfahrensschritt werden an der Innenwandung der Schmelzform 1 
mehrere Kornungslagen aus natiirlichem Quarz erzeugt; nSmlich eine Aufienlage 6 
mit einer Schichtdicke von etwa 7 mm und eine Zwischenlage 7. 

In einem zweiten Verfahrensschritt wird be! anhaltender Rotation der Schmelzform 1 
mittels der Spruhduse 9 Aiuminiumnitratiasung auf die Zwischenlage 7 gleichmaSig 
aufgesprOht. Die SprQhposition und die Intensit^t der Bespriihung sind dabei wie 
oben angegeben einstellbar. Dabei blldet sich auf der Zwischenlage 7 ein dDnner, im 
wesentlichen geschiossener Oberflachenfilm aus, wobei UberschQssige FlOssigkeit 
sofort verdunstet und /Muminiumnitrat zuruckbleibt. Die Dicke dieses 
Oberfl3chenfilms ergibt sich durch die Grd&e der benetzen SiOa-KGmer und die 
Eindringtiefe bei der oberfldchlichen Benetzung und liegt somit bei mindestens einer 
halben Kdmungsdicke. 
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In einem dritten Verfahrensschritt wird erneut Quarzkornung in die Schmelzform 1 
eingestreut und auf der Zwischenlage 7 eine Innenlage 8 aus Quarzkornung mit einer 
Schfchtdicke von 6 mm erzeugt. AnschlieSend werden die einzelnen Kflmungslagen 
(6, 7, 8) unter Bildung des Quarzglastiegels erschmolzen. 

5 Dabei wird darauf geachtet, dass im Bereich der Zwischenlage 7 keine oder alienfalls 
geringe Kristallisation einsetzt. Das Aluminiumnitrat bewirkt jedoch lokal eine 
Keimbildung im Bereich der Zwischenlage 7, die beim erneuten Aufheizen des 
Quarzglastiegels auf eine Temperatur von 1400 °C oder mehr zu einer Kristallisation 
des Quarzglases in diesem Bereich fuhrt, so dass es dort zur Ausbildung einer ganz 
10 Oder tellweise kristallinen Stabilisierungsschicht kommt. Die Lage dieser 

Stabilisierungsschicht wird durch die Schichtdicken von AuBenlage 6 und Innenlage 8 
bei der Herstellung des Quarzglastiegels vorgegeben. 

Ein Ausschnitt durch die Wandung eines weiteren Quarzglastiegels ist schematisch 
in Figur 2 in einem Langsschnitt dargestellt. Daraus ist die orlliche Lage der 

15 Zwischenlage 21 innerhalb der Tiegelwandung ersichtlich. Die AuRenschicht 20 

enthalt eine Vielzahl von Blasen und wirkt dadurch opak. Im fertigen Quarzglastiegel 
liegt die Dicke der opaken AuRenschicht 20 -je nachdem, ob im Bodenbereich des 
Tiegels oder im Seitenbereich gemessen wird - im Bereich zwischen ca. 5 mm bis 
ca. 15 mm. Innerhalb der AuRenschicht 20 ist die Zwischenlage 21 im Sinne der 

20 vorliegenden Erfindung ausgebildet. Die Zwischenlage 21 besteht lediglich aus mit 
Aluminiumnitrat benetzen SiOa-PartikeIn, wobei sich die Benetzung etwa uber eine 
KOrnungslage erstreckt, Sie ist in Figur 2 aus Darstellungsgrunden uberlrieben dick 
eingezeichnet. Die Zwischenlage 21 veriSuft - radial Qber die Wandung gesehen - 
etwa in der Mitte der AuBenschicht 20. Auf der AuBenschlcht 20 ist eine glatte, 

25 transparente Innenschicht 22 aus hochreinem SiOa ausgebildet, die eine Starke von 
etwa 2,5 mm hat. Die Innenschicht 22 zeichnet sich durch hohe mechanische, 
thermische und chemische Festigkeit aus. 

Figur 3 zeigt in schematischer Darstellung den gleichen Ausschnitt durch die 
Wandung des Quarzglastiegels wie Figur 2, jedoch nach dem Einsatz des 
30 Quarzglastiegels beim Ziehen eines Silizium-Einkristalls nach dem Czochralski- 
Verfahren. Dabei wird der Tiegel uber mehrere Stunden auf eine Temperatur 
oberhalb von 1400 °C erhitzt. Wahrend dieser Zeit bildet sich ausgehend von der 
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Zwischenlage 21 eine Kristallisationszone 30 aus, die sich in der Tiegelwandung im 
wesentlichen radial nacli beiden Seiten der Zwischenlage 21 ausbreitet. Die 
Kristallisationszone 30 erfOllt im Veriauf des Einsatzes des Quarzglastiegels mehrere 
Funktionen: Sie tragt zur mechanischen und thermischen Stabilisierung des 
5 Quarzglastiegels bei und verlangert somit dessen Standzeit; sie wirkt als 

Diffusionssperre fQr die Migration von Verunreinigungen aus der AuBenschicht in 
Richtung der Im Quarzglastiegel enthaltenen Schmeize und sie homogenisiert das 
Temperaturfeld, nachdem sie aufgrund des Kristallwachstums zunehmend opak 
geworden ist. 

10 2. Ausfuhrungsbeispiei fur das erfindungsgema&e Verfahren 

Bei einem zweiten AusfQhrungsbeispiel fUr das erfindungsgema&e Verfahren wird 
wie beim 1. Ausfuhrungsbeispiei zunachst eine gleichmdfiig dicke QuarzkSmungs- 
Schicht geformt und darauf in einem zweiten Verfahrensschritt bei anhaltender 
Rotation der Schmelzform mittels der beweglichen Spruhduse eine 
15 Aluminiumnitratlosung gleichma&ig aufgespruht. 

Daraufhin wird erneut Quarzsand in die Schmelzform eingebracht und mittels 
Schablone zu einer dunnen Komungsschicht abgeformt. Auf dieser Kornungsschicht 
wird anschlieBend unter Bildung einer zweiten, inneren Zwischenschicht erneut 
Aluminiumnitratlosung gleichmaSig aufgespruht. 

20 Anschiie&end wird emeut Quarzkdrnung in die Schmelzform eingestreut und auf der 
inneren Zwischenschicht eine weitere Quarzkornungs-Schicht gebildet. 

Die Zwischenlage umfasst hier zwei separate und in der Tiegelwandung 
eingeschlossene Fiime mit Kristallisationsfdrdemiittein, von denen beim 
bestimmungsgemdden Einsatz des Quarzglas-Tiegels eine Kristallisation ausgeht 
25 und die dabei einen gemeinsamen kristallisierten Bereich erzeugen. 

3. Ausfuhrungsbeispiei fur das erfindungsgemaBe Verfahren 

Bei einem dritten Ausfuhrungsbeispiei fur das erfindungsgemaSe Verfahren wird wie 
beim 1. Ausfuhrungsbeispiei zunachst eine gleichmaSig dicke Quarzkornungs- 
Schicht geformt. 
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Anschlie&end wird hochreine SiOa-KOmung in die rotierende Schmelzform 
eingestreut, gteichzeitig mittels Lichtbogen aufgeschmolzen und so allmahlich ein 
erster Bereich einer transparenten Quarzglasschicht mit einer Schichtdicke von ca. 
2 mm aufgebaut. 

5 Auf der Quarzglasschicht wird eine Zwischenschicht Im Sinne der vorliegenden 
Erfindung erzeugt, indem eine mit einer Aluminium-haltigen Losung benetzte 
Kdrnung in die Schmelzform eingestreut und gleichemiaBen wie die transparente 
Quarzglasschicht unmittelbar verglast wird. 



10 



Auf der so erzeugten Zwischenschicht wird nach dem beschriebenen 
Einstreuverfahren abschlie&end ein zweiter Bereich einer transparenten 
Quarzglasschicht aus undotiertem SiOa-PartikeIn mit einer Dicke von 2 mm erzeugt. 
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Patentanspriiche 

1 . Quarzglastiegel, mit einer Tiegelwandung, in der mindestens eine einen 
Dotierstoff enthaftende SiOz-Zwischenschi'cht emgeschlossen ist, dadurch 
gekennzelchnet, dass der Dotlerstoff mindestens ein Kristallisationsferdennittei 
in einer Art und Menge entiiSIt, derart, dass dieses beim Aufheizen des 
Quarzglastiegels auf mindestens 1400 °C eine Bildung von Cristobaiit bewirlct. 

2. Quarzglastiegel nach Ansprucli 1, dadurch gekennzelchnet, dass das 
Kristalfisationsfdrdermittel eine Aluminiumveit)indung enthSlt. 

3. Quarzglastiegel nach Anspruch 2, dadurch gekennzelchnet, dass die 
Aluminiumverbindung aus Aluminiumnitrat besteht. 

4. Quarzglastiegel nach einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch 
gekennzelchnet, dass das Kristallisationsfdrdennlttel Cristobaiit enthalt. 

5. Quarzglastiegel nach einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch 
gekennzeichnet, dass die Tiegelwandung eine AuRenschicht aus opakem 
Quarzglas aulweist, die mindestens teilweise mit einer Innenschicht aus 
transparentem Quarzglas versehen ist, und dass die Zwischenschicht im 
Bereich der Au&enschicht angeordnet ist. 

6. Quarzglastiegel nach einem der Anspruche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, 
dass die Tiegelwandung eine AuBenschicht aus opakem Quarzglas aufweist, 
die mindestens teilweise mit einer Innenschicht aus transparentem Quarzglas 
versehen ist, und dass die Zwischenschicht zwischen der Auftenschicht und 
der Innenschicht angeordnet ist. 

7. Quarzglastiegel nach einem der AnsprQche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, 
dass die Tiegelwandung eine Aulienschicht aus opakem Quarzglas aufweist, 
die mindestens teilweise mit einer Innenschicht aus transparentem Quarzglas 
versehen ist, und dass die Zwischenschicht Im Bereich der Innenschicht 
angeordnet ist. 
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. 8. Quarzglastiegel nach einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch 

gekennzeichnet, dass Uber die Tiegelwandung mehrere Zwischenschichten 
verteilt sind. 

9. Verfahren zur Herstellung eines Quarzglastiegels, indem ein Tiegel mit einer 
Tiegelwandung aus Quarzgias, in welcher mindestens eine einen Dotlerstoff 
entlialtende Si02-Zwischienschicht eingescii lessen wird, bereitgesteilt wird, 
dadurch gelcennzeichnet, dass der Dotierstoff mindestens ein 
Kristallisationsferdermittel in einer Art und I\/lenge entlialt, derart, dass beim 
Auflieizen des Quarzglastiegels auf mindestens 1400 *'C eine Bildung von 
Cristobalit bewirkt wird. 

10. Verfahren nach Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet, dass das 
Kristallisationsfordermittel eine Aluminiumverbindung enthalt. 

11. Verfahren nach Anspruch 10, dadurch gekennzeichnet, dass die 
Aluminiumverbindung aus Aluminiumnitrat besteht. 

12. Verfahren nach einem der vorhergehenden VerfahrensansprQche, dadurch 
gekennzeichnet, dass das Kristallisationsfdrdennittel Cristobalit enthait. 

13. Verfahren nach einem der vorhergehenden VerfahrensansprQche, dadurch 
gekennzeichnet, dass eine Aufienschicht aus opakem Quarzgias und darauf 
mindestens teilweise eine Innenschicht erzeugt wird, wobei im Bereich der 
Au&enschicht das mindestens eine Kristallisationsfdrdennittel unter Bildung der 
Zwischenschicht aufgebracht wird. 

14. Verfahren nach einem der vorhergehenden VerfahrensansprQche 9 bis 12, 
dadurch gekennzeichnet, dass eine AuBenschlcht aus opakem Quarzgias und 
darauf mindestens teilweise eine Innenschicht erzeugt wird, wobei das 
mindestens eine Kristallisationsfdrdennittel unter Bildung der Zwischenschicht 
zwischen der AuEenschicht und der Innenschicht aufgebracht wird. 

15. Verfahren nach einem der vorhergehenden VerfahrensansprQche 9 bis 12, 
dadurch gekennzeichnet, dass eine AuBenschicht aus opakem Quarzgias und 
darauf mindestens teilweise eine Innenschicht erzeugt wird, wobei das 
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mindestens eine Kristallisationsfordermittel unter Bildung der Zwischenschicht 
im Bereich der Innenschicht aufgebracht wird. 

16. Verfahren nach einem der vorhergehenden VerfahrensansprQche, dadurch 
gekennzeichnet, dass das Aufbringen des Kristallisationsferdermittels durch 

5 Auftragen einer das Kristallisationsfordermittel enthaltenden FIQssigkeit erfolgt. 

17. Verfahren nach Anspruch 16, dadurch gekennzeichnet, dass die Flussigkeit 
durch Aufspruhen aufgebracht wird. 

18. Verfahren nach Anspruch 16, dadurch gekennzeichnet, dass die Flussigkeit 
durch Ultraschallzerstaubung aufgebracht wird. 

10 19. Verfahren nach Anspruch 16, dadurch gekennzeichnet, dass die FIQssigkeit 
mittels einer entlang der Tiegelwandung bewegbaren Duse aufgebracht wird. 

20. Verfahren nach einem der vorhergehenden Verfahrensanspruche, dadurch 
gekennzeichnet, dass mehrere Qber die Tiegelwandung verteilte 
Zwischenschichten erzeugt werden. 
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